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(57) Abstract: The invention relates to hydro talcite intercalated by precipitated silica, and to the use thereof as a charge in a polymer 
composition. The invention also relates to polymer compositions comprising one such charge, and to finished articles based on such 
compositions. 

(57) Abrege : L'invention concerne de 1 Try dro talcite intercalee a l'aide de silice precipitee et son utilisation comme charge dans une 
composition de polymere(s). Elle est egalement relative aux compositions de polymeres comprenant une telle charge et aux articles 
finis a base de telles compositions. 
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HYP ROTALC 1TE 1NTERCALEE S1L1CE ET UTILISATION COMME CHARGE 



DANS PES COMPOSITIONS DE POLYMERES 



5 La presente invention est relative a de I'hydrotalcite intercalee a I'aide de 

silice et a son utilisation comme charge dans des compositions de polymeres 
Elle est egalement relative aux compositions de polymeres ainsi obtenues. 
Enfin, elle concerne en outre les articles finis a base de ces compositions. 
II est connu d'employer des charges blanches renforgantes dans les 
10 polymeres, en particulier les elastomeres, comme par exemple de la silice 
precipitee. Mais les resultats ne sont pas toujours ceux esperes. 

L'hydrotalcite carbonatee ne peut §tre efficacement utilisee comme charge 
pour polymeres car elle conduit a des performances insuffisantes en renfort. 

L'utilisation d'hydrotalcite calcinee et decarbonatee dans les compositions 
15 de polymeres peut permettre d'atteindre un compromis satisfaisant de 
performances ; cependant, sa dispersibilite dans la matrice polymere n'est pas 
satisfaisante, notamment pour des applications necessitant un usage dans des 
conditions de sollicitation severes. 

Le but de Tinvention est de proposer une nouvelle charge pour les 
20 compositions de polymeres, leur procurant un compromis de proprietes 
mecaniques tres satisfaisant, a savoir de preference de bonnes proprietes 
rheologiques, une tres bonne aptitude a la vulcanisation, des proprietes 
dynamiques particulierement interessantes, un bon renforcement en terme de 
module, tout en presentant une tres bonne dispersion dans ces compositions de 
25 polymeres. 

Dans ce but, la presente invention fournit une nouvelle hydrotalcite, 
utilisable notamment comme charge, en particulier comme charge renforgante, 
dans une composition de polymere(s). 

La presente invention a ainsi pour objet une hydrotalcite intercalee par de la 
30 silice, notamment de la silice precipitee. 

Meme si Thydrotalcite selon I'invention (c'est-a-dire Thydrotalcite intercalee 
silice) peut contenir au moins un cation monovalent, comme par exemple Li, et au 
moins un cation trivalent, elle contient habituellement plutot au moins un cation 
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divalent et au moins un cation trivalent ; le rapport molaire cation divalent / cation 
trivalent est alors le plus souvent compris entre 1 et 8, de preference entre 2 et 6. 
Le cation divalent peut etre notamment Mg, Ni, Zn, Co. 
Le cation trivalent peut etre par exemple Al, Ga, Fe, Cr. 
5 De maniere avantageuse, le cation divalent est Mg et le cation trivalent est 

Al (hydrotalcite de magnesium et d'aluminium) ; le rapport molaire Mg/AI est alors 
generalement compris entre 1,5 et 5, de preference entre 2 et 4, notamment 
entre 2 et 3. 

L'hydrotalcite selon I'invention peut etre preparee par le procede decrit ci- 
10 apres, ce procede constituant un autre objet de I'invention. 

De preference, l'hydrotalcite selon I'invention est obtenue en ajoutant, de 
maniere simultanee, a un pied de cuve forme d'eau, une solution contenant des 
sels (notamment acides) des deux types de cations susmentionnes, en general 
Mg et Al (ou deux solutions contenant chacune un sel (notamment acide) d'un 
15 des deux cations), une solution de silicate, et une solution d'agent basique (celle- 
ci servant en particulier a reguler le pH, notamment a une valeur comprise entre 8 
et 1 1 , par exemple a environ 9). 

On emploie preferentiellement une solution contenant a la fois des sels des 
deux types de cations, en general des chlorures, notamment dans le cas de Mg 
20 et Al. 

La solution de silicate utilisee peut etre une solution de silicate de metal 
alcalin, notamment une solution de silicate de potassium ou, de preference, une 
solution de silicate de sodium. Dans ce dernier cas, le silicate de sodium 
presente, en general, un rapport ponderal Si0 2 /Na 2 0 compris entre 2,5 et 4,5, en 
25 particulier entre 3,0 et 4,0, par exemple entre 3,3 et 3,8. 

La solution d'agent basique employee peut etre une solution d'ammoniaque 
ou, de preference, une solution d'hydroxyde de sodium (ou soude). 

La duree de I'addition simultanee peut varier entre 30 et 90 minutes, par 
exemple entre 45 et 60 minutes ; la temperature du milieu reactionnel peut etre 
30 maintenue entre 20 et 95 °C ; en particulier, la temperature lors de I'addition 
simultanee peut etre maintenue entre 20 et 40 °C, notamment entre 25 et 35 °C, 
par exemple a 30 °C environ. 
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A Tissue de cette addition simultanee, le produit (precipite) obtenu peut 
ensuite etre chauffe, notamment afin d'etre cristallise ; la temperature du milieu 
reactionnel peut ainsi etre amenee et maintenue entre 80 et 95 °C, notamment 
entre 85 et 95 °C, par exemple a environ 90 °C, en particulier pendant 1 a 3 
5 heures, par exemple pendant 2 heures. 

L'hydrotalcite obtenue peut ensuite etre lavee, en particulier a I'eau, 
notamment pour eliminer les sels de metal alcalin qui se seraient formes. 

Les objets elementaires de l'hydrotalcite selon ^invention se presentent 
habituellement sous forme de plaquettes, en general sensiblement hexagonales. 
10 La plus grande dimension de ces plaquettes peut etre comprise entre 15 et 
80 nm, notamment entre 20 et 70 nm, en particulier entre 30 et 50 nm ; leur 
epaisseur peut etre comprise entre 1 et 10 nm, notamment entre 2 et 8 nm, en 
particulier entre 3 et 7 nm. 

Entre les feuillets de l'hydrotalcite selon l'invention est intercalee de la silice. 
15 Selon une variante de l'invention, l'hydrotalcite peut contenir de la silice 

essentiellement, en particulier uniquernent (absence de silice hors grain), 
intercalee entre ses feuillets : c'est notamment le cas lorsque la quantite de 
silicate employee lors de la preparation n'est pas en exces, en particulier de 
maniere a obtenir dans l'hydrotalcite un rapport molaire Si / cation trivalent, en 

20 general Si/AI, de 1 . 

Selon une autre variante de l'invention, l'hydrotalcite peut contenir, en plus 
de la silice intercalee entre ses feuillets, de la silice a sa surface (presence de 
silice hors grain) : c'est notamment le cas lorsque la quantite de silicate employee 
lors de la preparation est en exces, en particulier de maniere a obtenir dans 

25 l'hydrotalcite un rapport molaire Si / cation trivalent, en general Si/AI, superieur a 
1, par exemple superieur a 2 ; de la silice precipite alors a cote de l'hydrotalcite 
intercalee silice. Cette silice hors grain peut contribuer aussi au renfort des 
polymeres lors de I'utilisation de l'hydrotalcite selon l'invention comme charge 
dans ces derniers. 

30 L'hydrotalcite selon l'invention possede de preference une surface 

specifique BET comprise entre 100 et 300 m 2 /g, en general entre 120 et 
220 m 2 /g, en particulier entre 130 et 200 m 2 /g ; elle est par exemple comprise 
entre 150 et 180m 2 /g. La surface BET est determinee selon la methode de 
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BRUNAUER - EMMET - TELLER decrite dans "The Journal of the American 
Society", Vol. 60, page 309, fevrier 1 938 et correspondant a la norme NF T 45007 
(novembre 1987). 

Elle possede generalement une surface specif ique CTAB comprise entre 
5 100 et 300 m 2 /g, en particulier entre 120 et 210 m 2 /g, notamment entre 130 et 
190 m 2 /g ; elle peut etre comprise entre 150 et 180 m 2 /g. La surface CTAB est la 
surface externe determinee selon la norme NF T 45007 (novembre 1987 - 5.12). 

L'hydrotalcite selon I'invention ou preparee selon le procede de I'invention 
trouve une application particulierement interessante comme charge, notamment 
10 comme charge renforgante, de polymeres, naturels ou synthetiques. 

Les compositions de polymere(s) dans lesquelles est utilisee, a titre de 
charge, notamment de charge renforgante, au moins une hydrotalcite selon 
I'invention ou preparee selon le procede de I'invention, et qui constituent un autre 
objet de I'invention, sont en general a base d'un ou plusieurs polymeres ou 
15 copolymeres, en particulier d'un ou plusieurs elastomeres, notamment les 
elastomeres thermoplastiques, presentant, de preference, au moins une 
temperature de transition vitreuse comprise entre -150 et +300 °C, par exemple 
entre -150 et +20 °C. 

A titre de polymeres possibles, on peut citer les polymeres dieniques, en 

20 particulier les elastomeres dieniques. 

Par exemple, on peut citer, les polymeres ou copolymeres derivant de 
monomeres aliphatiques ou aromatiques, comprenant au moins une insaturation 
(tels que, notamment, I'ethylene, le propylene, le butadiene, I'isoprene, le 
styrene), le polyacrylate de butyle, ou leurs melanges ; on peut egalement citer 
25 les elastomeres silicones, les elastomeres fonctionnalises (par exemple par des 
fonctions suceptibles de reagir avec la surface de l'hydrotalcite) et les polymeres 
halogenes. On peut mentionner les polyamides. 

Le polymere (copolymere) peut etre un polymere (copolymere) en masse, 
un latex de polymere (copolymere) ou bien une solution de polymere 
30 (copolymere) dans I'eau ou dans tout autre liquide dispersant approprie. 

A titre d'elastomeres dieniques, on peut mentionner par exemple les 
polybutadienes (BR), les polyisoprenes (IR), les copolymeres de butadiene, les 
copolymeres d'isoprene, ou leurs melanges, et en particulier les copolymeres de 
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styrene-butadiene (SBR, notamment ESBR (emulsion) ou SSBR (solution)), les 
copolymeres d'isoprene-butadiene (BIR), les copolymeres d'isoprene-styrene 
(SIR), les copolymeres d'isoprene-butadiene-styrene (SBIR), les terpolymeres 
ethylene-propylene-diene (EPDM). 

5 On peut egalement citer le caoutchouc naturel (NR). 

Les compositions de polymere(s) peuvent etre vulcanisees au soufre (on 
obtient alors des vulcanisats) ou reticulees notamment aux peroxydes. 

Un autre compose tel que de la silice precipitee, notamment tres dispersible, 
peut eventuellement etre employe egalement a titre de charge ; si la quantite en 

10 poids de silice precipitee employee peut alors etre minoritaire par rapport a celle 
de I'hydrotalcite, elle peut egalement etre egale a ou majoritaire par rapport a 
celle mise en ceuvre pour I'hydrotalcite ; I'hydrotalcite et la silice peuvent alors 
etre introduites dans le(s) polymere(s) sous forrne d'un melange ou separement. 
Cependant, le plus souvent, la charge utilisee est formee en totalite d'hydrotalcite 

15 selon I'invention ou preparee selon le procede de I'invention. 

En general, les compositions de polymere(s) comprennent en outre au 
moins un agent de couplage (hydrotalcite/polymere) et/ou au moins un agent de 
recouvrement ; elles peuvent egalement comprendre, entre autres, un agent anti- 
oxydant. 

20 On peut notamment utiliser comme agents de couplage, a titre d'exemples 

non limitatifs, des silanes polysulfures, dits "synnetriques" ou "asymetriques" ; on 
peut citer plus particulierement les polysulfures (notamment disulfures, trisulfures 
ou tetrasulfures) de bis-(alkoxyl(C 1 -C 4 )-alkyl(C 1 -C4)silyl-alkyl(Ci-C 4 )), comme par 
exemple les polysulfures de bis(3-(trimethoxysilyl)propyl) ou les polysulfures de 
25 bis(3-(triethoxysilyl)propyl). On peut egalement citer le tetrasulfure de 
monoethoxydimethylsilylpropyle. 

L'agent de couplage peut etre prealablement greffe sur le polymere. 
II peut etre egalement employe a I'etat libre (c'est-a-dire non prealablement 
greffe) ou greffe a la surface de I'hydrotalcite. II en est de meme de I'eventuel 
30 agent de recouvrement. 

L'invention peut permettre notamment de diminuer la quantite d'agent de 
couplage a employer dans les compositions de polymere(s), tout en ne penalisant 
pas leurs proprietes a I'etat vulcanise. 
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A I'agent de couplage peut eventuellement etre associe un "activateur de 
couplage" approprie, c'est-a-dire un compose qui, melange avec cet agent de 
couplage, augmente I'efficacite de ce dernier. 

La proportion en poids d'hydrotalcite selon I'invention ou preparee selon le 

5 precede de I'invention dans la composition de polymere(s) peut varier dans une 
gamme assez large. Elle represente habituellement 4 a 80 %, notamment 20 a 
80 %, par exemple 30 a 70 %, de la quantite du (des) polymere(s). 

L'hydrotalcite selon I'invention ou preparee selon le procede de I'invention 
procure a la composition de polymere(s) dans laquelle elle est mise en ceuvre un 

10 compromis de proprietes mecaniques tres satisfaisant, a savoir de preference de 
bonnes proprietes rheologiques, une tres bonne aptitude a la vulcanisation, des 
proprietes dynamiques particulierement interessantes, un bon renforcement en 
terme de module, tout en presentant une tres bonne dispersion dans cette 
composition de polymere(s). 

15 Ainsi, tout en presentant avantageusement, dans la composition de 

polymere(s), une dispersion similaire a celle de silices precipitees tres 
dispersibles, l'hydrotalcite selon I'invention ou preparee selon le procede de 
I'invention procure a cette composition de preference : 

-de bonnes proprietes rheologiques et une excellente aptitude a la 

20 vulcanisation, au moins comparables a celles de silices precipitees tres 
dispersibles, 

- des proprietes dynamiques particulierement interessantes, notamment un 
effet Payne d'amplitude relativement faible, d'ou une resistance au roulement 
plutot faible pour les pneumatiques a base de cette composition, et/ou un 

25 maximum de tangente 5 plutot faible, d'ou une faible dissipation de I'energie 
mecanique, 

- un bon renforcement en terme de module. 

Elle conduit generalement aussi a I'obtention d'une composition de 
polymere(s) possedant une resistance elevee au vieillissement thermique et au 
30 vieillissement UV (rayonnements ultraviolets). 

II est a noter que la silice intercalee entre les feuillets de l'hydrotalcite ne 
presente ni I'inconvenient de constituer une interface charge/polymere(s) pouvant 
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gener I'emploi d'un agent de couplage notamment dans des conditions severes 
de contrainte, ni I'inconvenient de se transformer en poison. 

La presente invention est egalement relative aux articles finis a base des 
compositions de polymere(s) decrites precedemment (notamment a base des 
5 vulcanisats mentionnes ci-dessus). 

On peut ainsi mentionner les enveloppes de pneumatique, en particulier les 
flancs et la bande de roulement pneumatique. L'hydrotalcite est utilisable dans la 
gomme interne de pneumatique ; elle peut notamment en ameliorer 
rimpermeabilite (notamment a I'air), ce qui peut permettre d'eviter d'utiliser un 
10 elastomere halogenobutyl (chlorobutyl, bromobutyl par exemple) et/ou 
d'employer, de preference majoritairement, plutot du caoutchouc naturel. 

On peut egalement citer, a titre d'articles finis, les revetements de sols, les 
semelles de chaussures, les pieces de chenilles de vehicules, les galets de 
telepheriques, les joints d'appareils electromenagers, les joints de conduites de 
15 liquides ou de gaz, les joints de systeme de freinage, les gaines, les cables, les 
courroies de transmissions, les barrieres aux gaz, les materiaux ignifugeants. 

Les exemples suivants illustrent I'invention sans toutefois en limiter la 
portee. 

20 EXEMPLE 1 Hydrotalcite intercalee silice, sans silice hors grain (H1) 

1 ) Preparation 

Une solution contenant les cations Mg et Al est obtenue en dissolvant dans 
25 I'eau du MgCI 2 , 6H 2 0 et du AICl 3 , 6H a O. La concentration en Mg est de 0,5 mol/l 
et le rapport molaire Mg/AI est de 3. 

Dans un pied de cuve contenant 500 ml d'eau, on introduit, de maniere 
simultanee, en 54 minutes, 500 ml de la solution contenant les cations Mg et Al 
preparee ci-dessus, un volume V d'une solution de silicate de sodium de rapport 
30 ponderal Si0 2 /Na 2 0 de 3,55, contenant 5,55 % de Na 2 0 et ayant une densite de 
1 ,227 (mesuree a 20 °C), ce volume V correspondant a un rapport molaire Si/AI 
du produit final egal a 1, le pH du milieu reactionnel etant regule a une valeur de 
9 par ajout simultane d'une solution d'hydroxyde de sodium a 4 mol/kg. La 



WO 2005/063627 



PCT/FR2004/003354 



8 

temperature du milieu reactionnel est maintenue a 30 °C pendant toute cette 
addition simultanee, puis est portee et maintenue, pendant 2 heures, a 90 °C. 

Le produit obtenu est ensuite lave a I'eau, pour eliminer le chlorure de 
sodium. 

5 

2) Caracterisation 

L'analyse chimique du produit final permet de determiner sa composition ; il 
presente ainsi les rapports molaires suivants : Mg/AJ = 2,8 et Si/AI = 1,0. 
10 Son diagramme obtenu par DRX (Diffraction des Rayons X) correspond a 

celui d'une hydrotalcite, avec un premier pic (0,0,n) attenue et un pic 
d'intercalation aux petits angles a environ 4 nm. 

Par MET (Microscopie Electronique a Transmission), on observe de fines 
plaquettes d'hydrotalcite d'environ 30 a 50 nm dans le plan et d'environ 5 nm 
15 dans I'epaisseur. On n'observe pas de silice hors grain. 

La determination du potentiel zeta en fonction du pH montre que la charge 
de surface en fonction du pH est positive comme pour une hydrotalcite standard 
sur la gamme de pH de 6,5 a 10. Or la charge de surface d'une silice etant 
negative, ceci confirme que la silice formee ne se trouve pas en surface de 
20 I'hydrotalcite, mais est intercalee entre les feuillets d'hydrotalcite. 

EXEMPLE 2 Hydrotalcite intercalee silice, avec silice hors grain (H2) 
1 ) Preparation 

25 

On opere comme dans I'exemple 1, excepte que le volume V de solution de 
silicate de sodium introduit correspond a un rapport molaire Si/AI du produit final 
egal a 3. 

30 2) Caracterisation 

L'analyse chimique du produit final permet de determiner sa composition ; il 
presente ainsi les rapports molaires suivants : Mg/AI = 2,8 et Si/AI = 3,0. 
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Son diagramme obtenu par DRX (Diffraction des Rayons X) correspond a 
celui d'une hydrotalcite, avec un premier pic (0,0,n) excessivement attenue et un 
pic d'intercalation aux petits angles a environ 4 nm. 

Par MET (Microscopie Electronique a Transmission), on observe de fines 
5 plaquettes d' hydrotalcite. On observe de la silice non cristallisee en hors grain. 

La determination du potentiel zeta en fonction du pH montre que la charge 
de surface en fonction du pH est negative sur la gamme de pH de 4 a 10. Ceci 
confirme qu'une partie de la silice formee se trouve en surface de I'hydrotalcite, 
en plus de la silice intercalee entre les feuillets d'hydrotalcite. 

10 

EXEMPLE 3 

On prepare trois compositions de polymere : 

-Tune contenant de la silice precipitee haute dispersibilite Z1165MP 
15 commercialisee par la societe Rhodia, de surface specifique BET de 150 m 2 /g et 
de densite de 2,1 g/cm 3 (composition de reference R), 

- I'une contenant de I'hydrotalcite H1 preparee dans I'exemple 1 
(composition C1), 

-I'une contenant de I'hydrotalcite H2 preparee dans I'exemple 2 
20 (composition C2). 



30 
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Tableau 1 
(compositions en parties, en poids) 





nnmnosition R 


Composition C1 


Composition C2 


ODD CO 

odK 




100 


100 


Z.1 1 boMr 


*so 


o 


0 


riyarotaicite n i 




50 


0 


Hyarotaicite nz 


0 


0 


50 


Silane Si69 (2) 


4,0 


4,0 


4,0 


Diphenylguanidine 


1,45 


1,45 


1,45 


Acide stearique 


1,1 


1,1 


1,1 


Oxyde de zinc 


1,82 


1,82 


1,82 


Anti-oxydant (3) 


1,45 


1,45 


1,45 


Sulfanamide (4) 


1,3 


1,3 


1,3 


Soufre 


1,1 


1.1 


1,1 



5 (1) Copolymere styrene butadiene synthetise en solution (type Buna VSL 5525-0) 
commercialise par la societe Bayer 

(2) Agent de couplage charge/polymere (commercialise par la societe Degussa) 

(3) N-(1 ,3-dimethyl-butyl)-N'-phenyl-p-phenylenedi amine 

(4) N-cyclohexyl-2-benzothiazyl sulfenamide 

10 

Les compositions sont preparees en travaillant thermo-mecaniquement ies 
elastomeres dans un malaxeur interne (type Brabender) d'un volume egal a 
75 cm 3 , en une etape, avec une vitesse moyenne des palettes de 
52 tours/minute, jusqu'a I'obtention d'une temperature de 110 °C, cette etape 
15 etant suivie d'une etape d'acceleration realisee dans un melangeur interne (type 
Brabender) puis d'une etape de finition realisee sur un malaxeur externe. 

La vulcanisation des compositions est adaptee aux cinetiques de 
vulcanisation des melanges correspondants. 
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Les proprietes des compositions sont exposees ci-apres, les mesures ayant 
ete effectuees (sur les compositions vulcanisees), selon les normes et/ou 
methodes suivantes : 

5 Proprietes de vulcanisation 

Norme NF T 43015 

On utilise, notamment pour la mesure du couple mini (Cmin) et du couple 
maxi (Cmax) un rheometre Monsanto 100 S. 
10 Ts2 correspond au temps pendant lequel le controle du melange est 

possible ; le melange de polymere durcit a partir de Ts2 (debut de la 
vulcanisation). 

T90 correspond au temps au bout duquel 90 % de la vulcanisation ont ete 
realises. 

15 

Proprietes mecaniques 

Traction (modules) : norme NF T 46002 

Les modules x% correspondent a la contrainte mesuree a x% de 
20 deformation en traction. 

Proprietes dvnamiques 

Les modules reels (G') et imaginaire (G") ainsi que la tangente de Tangle de 
25 perte (tan 5), definie comme le rapport de G" sur G\ sont mesures a differents 
taux de deformation sur un appareil de spectrometrie mecanique (Viscoanalyseur 
VA2000 de Metravib RDS). 

Les conditions de I'essai (balayages en deformation, a temperature et 
frequence fixees, pour determiner notamment les proprietes de non linearite des 
30 compositions (effet Payne)) sont les suivantes : 

Les eprouvettes sont de forme parallelepipediques (longueur 6 mm, largeur 
4 mm, epaisseur 2,5 mm environ). Une deformation sinuso'idale d'amplitude 
croissante est appliquee a une frequence constante de 5 Hz. A chaque taux de 
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deformation, G\ G" et tan 8 sont evalues. Ci-dessous, AG 1 fait reference a la 
difference entre le module G' mesure a une deformation en cisaillement de 0,001 
et le module G' mesure a une deformation en cisaillement de 1 , et tan 8 max 
correspond au maximum de la tangente de Tangle de perte en fonction de la 
5 deformation. 



Tableau 2 





Composition R 


Composition C1 


Composition C2 


Vulcanisation 








Cmin (In.lb) 


13,1 


29,4 


26,0 


Ts2 (min) 


7,3 


3,0 


3,4 


T90 (min) 


42,3 


46,3 


45,3 


Cmax (In.lb) 


74,5 


77,8 


70,0 


Mecanique 








Module 100 % (MPa) 


2,8 


4,3 


2,9 


Module 250 % (MPa) 


8,3 


13,1 


10,9 


Dynamique (effet Payne) 








AG' (MPa) 


8,2 


4,4 


1,9 


Tan 5 max 


0,47 


0,28 


0,24 



10 On constate que les compositions C1 et C2 selon Pinvention presentent un 

compromis de proprietes interessant par rapport a celui de la composition de 
reference R. 

Avec une cinetique de vulcanisation comparable a celle de la composition 
de reference R, les compositions C1 et C2 conduisent a un renforcement en 
15 terme de modules plus marque. 

Cet effet de renfort est d'ailleurs perceptible des les tres faibles 
deformations. 

De plus, les proprietes dynamiques des Compositions C1 et C2 sont plutot 
avantageuses par rapport a celles de la composition de reference R : les 
20 compositions C1 et C2 ont en effet une plus faible amplitude de la chute du 
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module (c'est-a-dire de la non linearite), accompagnee d'un maximum de 
tangente 5 en fonction de la deformation sensiblement plus bas (d'ou une tres 
faible dissipation de I'energie mecanique). 

Par MEB (Microscopie Electronique a Balayage) et MET (Microscopie 
5 Electronique a Transmission), on observe une tres bonne dispersion des 
particules d'hydrotalcite H1 et H2 respectivement dans les compositions C1 et 
C2, comparable a celle de la silice dans la composition de reference R. 
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REVEND1CATIONS 

1- Hydrotalcite intercalee par de la silice. 

5 

2- Hydrotalcite selon la revendication 1 , caracterisee en ce qu'elle contient au 
moins un cation divalent, en particulier choisi parmi Mg, Ni, Zn, Co, et au 
moins un cation trivalent, en particulier choisi parmi Al, Ga, Fe, Cr. 

10 3- Hydrotalcite selon la revendication 2, caracterisee en ce qu'elle presente un 
rapport molaire cation divalent / cation trivalent compris entre 1 et 8, dde 
preference entre 2 et 6. 

4- Hydrotalcite de magnesium et d'aluminium intercalee par de la silice. 

15 

5- Hydrotalcite selon la revendication 4, caracterisee en ce qu'elle presente un 
rapport molaire Mg/AI compris entre 1 ,5 et 5, de preference entre 2 et 4. 

6- Hydrotalcite selon Tune des revendications 1 a 5, caracterisee en ce qu'elle 
20 contient de la silice essentiellement, en particulier uniquement, intercalee 

entre ses feuillets. 

7- Hydrotalcite selon la revendication 6, caracterisee en ce qu'elle presente un 
rapport molaire Si / cation trivalent, en particulier Si/AI, egal a 1 . 

25 

8- Hydrotalcite selon I'une des revendications 1 a 5, caracterisee en ce qu'elle 
contient, en plus de la silice intercalee entre ses feuillets, de la silice a sa 
surface. 

30 9- Hydrotalcite selon la revendication 8, caracterisee en ce qu'elle presente un 
rapport molaire Si /cation trivalent, en particulier Si/AI, superieur a 1, en 
particulier superieur a 2. 
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10- Procede de preparation d'une hydrotalcite intercalee selon Tune des 
revendications 1 a 9, caracterise en ce qu'il comprend une etape d'addition 
simultanee, a un pied de cuve formee d'eau : 

-soit d'une solution contenant des sels d'au moins un cation divalent, en 
particulier choisi parmi Mg, Ni, Zn, Co, et d'au moins un cation trivalent, en 
particulier choisi parmi Al, Ga, Fe, Cr, soit de deux solutions, Tune contenant 
un sel d'un cation divalent, en particulier choisi parmi Mg, Ni, Zn, Co, I'autre 
contenant un sel d'un cation trivalent, en particulier choisi parmi Al, Ga, Fe, 
Cr, 

- d'une solution de silicate, de preference une solution de silicate de metal 
alcalin, 

- d'une solution d'agent basique. 

11 - Precede selon la revendication 10, caracterise en ce que la duree de 
I'addition simultanee est comprise entre 30 et 90 minutes. 

12- Procede selon I'une des revendications 10 et 11, caracterise en ce que la 
temperature lors de I'addition simultanee est maintenue entre 20 et 40 °C. 

13- Procede selon I'une des revendications 10 a 12, caracterise en ce que, a 
Tissue de I'addition simultanee, le produit obtenu est chauffe, de preference 
entre 80 et 95 °C, en particulier pendant 1 a 3 heures. 

14- Utilisation comme charge, en particulier comme charge renforcante, dans une 
composition de polymere(s), d'au moins une hydrotalcite selon I'une des 
revendications 1 a 9 ou preparee par le precede selon I'une des 
revendications 10 a 13. 

15- Utilisation selon la revendication 14, caracterisee en ce que ladite 
composition de polymere(s) est a base d'au moins un polymere ou 
copolymere presentant au moins une temperature de transition vitreuse 
comprise ente -150 et +3O0 °C. 
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16-Utilisation selon Tune des revendications 14 et 15, caracterisee en ce que 
ladite composition de polymere(s) est a base d'au moins un elastomere 
thermoplastique. 

5 17-UtiIisation selon Tune des revendications 14 a 16, caracterisee en ce que 
ladite composition de polymere(s) comprend en outre au moins un agent de 
couplage et/ou au moins un agent de recouvrement. 

18- Composition de polymere(s) a base d'au moins un poiymere ou copolymere, 
10 comprenant une charge, caracterisee en ce que ladite charge est formee par 

au moins une hydrotalcite selon Tune des revendications 1 a 9 ou une 
hydrotalcite preparee par le procede selon Tune des revendications 10 a 13. 

19- Composition de polymere(s) selon la revendication 18, caracterisee en ce que 
15 ledit polyrnere ou copolymere presente au moins une temperature de 

transition vitreuse comprise entre -150 et +300 °C. 

20- Composition de polymere(s) selon Tune des revendications 18 et 19, 
caracterisee en ce qu'elle comprend en outre au moins un agent de couplage 

20 et/ou au moins un agent de recouvrement. 

21 - Article fini a base d'au moins une composition telle que definie dans Tune des 
revendications 18 a 20. 



